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(54) Russ-Granulate 

(57) Die Erfindung betrifft aus pulverformigen 
RuOen erhaitliche kugelformige Ruf3-Granulate. Die 
RuB-Granulate werden dadurch erhalten, daB die pul- 
verformigen RuBe gegebenenfalls zusammen mit fur 
die Verpressung von RuBen ubiichen Bindemittein, 
Gleitmittein und Plastifizieren durch Zugabe einer ent- 
sprechenden Flussigkeitsmenge und Vermischen in 
einem Mischer gleichmSBig durchfeuchtet, mit einer 
Ringmatrizenpresse zu zylinderformigen Agglomerat- 
strSngen verpreBt und anschlieBend in einem Run- 
dungsaggregat mit Riffelscheibe verrundet werden. Die 
nach diesem Verfahren granulierten RuBe weisen ein 
sehr enges KorngrdBenspektrum auf und zeichnen sich 
je nach Verfahrensfuhrung durch gute FlieBfahigkeit 
und gute Dispergiertarkeit aus. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft aus pulverfOrmigen RuBen erhSltliche RuBgranulate. 

In vielen Industriezweigen besteht das Problem, pulverfGrmige Ruf3e zu lagern, zu transportieren und zu verarbei- 
5 ten. Die technische Handhabbarkeit der RuBe wird verbessert, wenn sie in granulierter Form vorliegen. Hierzu werden 
die RuRpulver gewGhnlich unter Zusatz von geeigneten Bindemittein mechanisch so weit verdichtet, da3 Wechselwir- 
kungskrSfte zwischen den einzelnen Pulverpartikein in molekularen Bereichen an den Oberfiachen wirksam werden. 
Es bilden sich dabei Produkte mit neuen Eigenschaften. 

Von besonderem Interesse sind kugelfdrmige Ru3-Granulate. Sie weisen gegenuber pulverfOrmigen Ru3en und 
10 zylinderfOrmigen RuR-Extrudaten oder RuB-Tabletten verbesserte FlieBeigenschaften auf. Dadurch kCnnen sie kosten- 
gunstiger dosiert. transportiert und gelagert werden. In vielen Fallen mussen die granulierten RuBe bei der Anwendung 
wieder dispergiert werden, so zum Beispiel bei Venwendung von RuB als struktureller VerstSrker in Gummiartikein 
(GummiruBe) Oder zur Einfarbung von Lacken und Kunststoffen (PigmentruBe). 

Die bei der Herstellung pulverfOrmig anfallenden RuBe mussen daher in einem nachfolgenden Verfahrensschritt 
15 granuliert werden. Hierbei ist neben einem geringen Feinanteil und einer mOglichst engen KorngrCBenverteilung auch 
eine einfache und vollstandige Redispergierbarkeit trotz moglichst hoher Festigkeit (TransportstabilitSt) der Granalien 
erwunscht. 

Die Redispergierbarkeit spielt beispielsweise bei Anwendungen auf den Gebieten der Lackherstellung, Kabelcom- 
pounds und technischen Gummiartikein eine entscheidende Rolle, da selbst geringe Anteile nicht dispergierter RuB- 
20 Agglomerate zu gravierenden anwendungstechnischen Mangein des Endproduktes fuhren konnen. 

Unter RuB-Agglomeraten werden hier entsprechend den Definitionen in der Norm DIN 53206 durch physikalische 
KohasionskrSfte (Van der Waals-KrSfte) gebundene Agglomerate aus einer Vielzahl sogenannter RuB-Aggregate vet- 
standen. RuB-Aggregate entstehen durch feste Verwachsung der RuB-Primarteilchen noch wShrend des RuB-Bil- 
dungsprozesses miteinander, aus denen sich durch spontane. oder durch einen Granulationsvorgang geforderte, 
25 Zusammenlagerung RuB- Agglomerate bilden. 

Bei RuBen mit hohem Hohlvolumenanteil der Aggregate spricht man von "hoher Struktur". bei geringem Hohlvolu- 
menanteil von "niedriger Struktur". Als MaB fur die Struktur eines RuBes dient die Dibutylphthalat-Absorption nach DIN 
53601 (DBP- Absorption). 

Die RuBstruktur bestimmt maBgeblich die Produkleigenschaften der damit eingefSrbten bzw. verstSrkten Lacke. 
30 Kunststoffe oder Gummiartikel. Um die Produkteigenschaften nicht zu beeintrachtigen. wird daher ein moglichst gerin- 
ger Anbau der Struktur durch den Granulationsvorgang gefordert. 

Granulierte RuBe werden weiterhin als TrSger fur Chemiekatalysatoren und als Adsorbentlen eingesetzt. In diesem 
Fall muB durch das Material selbst Oder durch Zusatz geeigneter BIndemittel gewShrleistet sein, daB sich die Granalien 
im Gebrauch nicht aufldsen. Gute FlieB- und Dosiereigenschaften sowie ein geringer Abrieb sind aber auch hier 
35 gefragt. 

Verschiedene Verfahren zur Granulation bzw. Agglomeration pulverformiger Feststoffe sind zum Beispiel aus Ull- 
mann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, Vol. 82, (1988), Seiten 7 - 15 bis 7 - 21 bekannt. Man unterscheidet 
Spruhagglomeration bzw. Spruhtrocknung, Aufbauagglomeration und Agglomeration durch mechanische Kompaktie- 
rung (PreBagglomeration). Die hierbei entstehenden Agglomerate mit Abmessungen im Bereich von einigen Zehntel 

40 Millimetern bis zu einigen Millimetern werden fiir die Zwecke dieser Patentanmeldung als Granulate bezeichnet. um 
eine deutliche Unterscheidung zu den gemSB DIN 53206 definierten RuB-Agglomeraten zu schaffen, die durch die 
spontane Zusammenlagerung von RuBaggregaten entstehen und Abmessungen unterhalb von 100 \xm haben. 

Die Granulation pulverfOrmiger Feststoffe wird gewdhnlich unter Zugabe eines geeigneten Bindemittels und eines 
Befeuchtungsmittels, in der Regel Wasser, durchgefuhrt. Das Befeuchtungsmittel muB nach der Granulation mit ener- 

45 gieaufwendigen Trocknungsverfahren bis auf eine gewisse Restfeuchte entfernt werden. Je nach Einsatzgebiet schlieBt 
sich noch eine Kalzination der Granulate bei erhdhten Temperaturen an. 

Typische Einsatzgebiete dieser Agglomerationsverfahren sind die Spruhtrocknung von Waschmittelcompounds 
und Futtermittein und die Aufbauagglomeration von RuB in Stachelwellenmischern, Pflugschar- oder Gegenstrommi- 
schern. Die damit erzeugten Agglomerate bzw. Granulate sind ungleichmaBig verdichtet. 

50 Durch die relativ breite Korngr6Benverteilung werden die FlieBeigenschaften der Granulatschuttung beeintrSchtigt. 
Damit wird eine genaue Dosierung im Anwendungsfall erschwert. Die Zugabe von Befeuchtungsmittein und Bindemit- 
tein kann sich negativ auf die Redispergierbarkeit der Granalien auswirken. 

Bei Agglomerationsverfahren mit mechanischer Verdichtung werden Walzenkompaktoren, Matrlzenpressen und 
Extruder eingesetzt. Die von diesen Maschinen erzeugten Granulate bzw. Agglomerate haben Zylinderform und mus- 

55 sen zur Ausbildung der Kugelform in Rundungsaggregaten gerundet werden. Dabei zeigt sich. daB sehr unterschiedli- 
che Granulatqualitaten erhalten werden. Die Durchmesserverteilung der Granulate weist im allgemeinen ein sehr 
breites Spektrum auf und enthait neben den gewunschten kugelfOrmigen Granalien feinteilige Bruchstucke, die in 
einem weiteren Verfahrensschritt abgesiebt werden mussen, um ein staubfreies Produkt zu erhalten. Die physikali- 
schen Eigenschaften dieser Granalien wie Homogenitat, Bruchfestigkeit, Abrieb urxJ Redispergierbarkeit weisen groBe 
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Schwankungen auf und konnen mit den bekannten Verfahren nur unzureichend aufeinander abgestimmt werden. 

Walzenkompaktoren und Ringmatrizenpressen zeichnen sich gegenuber Extrudern durch wesentlich geringere 
Investitionskosten aus. 

Ringmatrizenpressen bestehen aus einer motorisch angetriebenen zylindrischen Hohlwalze (Matrize) mit radial 
5 angeordneten PreRkanSlen. Auf der InnenflSche der Ringmatrize lauft eine PreBwaIze (Koller) ab, deren auBerer 
Durchmesser Weiner ist als der innere Durchmesser der Ringmatrize. 

Die PreBwaIze ist exzentrisch zur Mittelachse der Ringmatrize angeordnet. Der Achsenabstand zwischen PreB- 
walze und Ringmatrizenpresse kann zur Einstellung des Walzenspaltes W zwischen Matrize und PreBwaIze verSndert 
werden. Ringmatrize und PreBwaIze drehen sich gleichsinnig und Ziehen dadurch das zugefuhrte Schuttgut in den- 
10 Walzenspalt ein, verdichten es und pressen es durch die radialen PreBkanSle aus. 

Die sich dabei ergebende Verdichtung wird von dem Druck bestimmt, der notwendig ist, die einzelnen Agglomerat- 
strange aus der Matrize auszuschieben. Dieser kann durch die Geometrie der PreBkanaie, bei vorgegebenem Durch- 
messer uber die Lange, gesteuert werden. 't 
Die PreBwaIze kann separat angetrieben sein, Dadurch ist es moglich, einen Schlupf S zwischen Matrize und 
15 PreBwaIze einzustellen. Der Schlupf S ist definiert durch die positive Differenz der Umfanggeschwindigkeiten von 
Matrize und PreBwaIze geteilt durch die jeweils hohere Umfangsgeschwindigkeit 

S = (Vi-V2)/Vi mitVi ^^2- 

20 Der so definierte Schlupf variiert zwischen Null und Eins. Durch einen von Null verschiedenen Schlupf wird das in 
den Walzenspalt eingezogene Material im Walzenspalt einem hoheren PreBdruck unterworfen und zusatzlich geschert. 
Dadurch erhait man eine verbesserte Verdichtung und einen homogeneren Aufbau der Agglomerate. 

Mit jeder Umdrehung der Matrize werden scheibenfOrmige Teilagglomerate in die Bohrungen der Matrize einge- 
walzt. Diese verbinden sich zu einem endlosen Strang. Die Festigkeit in der Nahtstelle zweier Teilagglomerate ist gerin- 
25 ger als im Inneren eines Teilagglomerates (siehe Claas-Jurgen Klasen: "Die Agglomeration partikelf6rmiger Feststoffe ^-^^ 
in Matrizenpressen"; Fortschritt-Berichte VDl, Reihe 3: Verfahrenstechnik, Nr. 220; VDI-Vertag Dusseldorf 1990). 

Durch geeignete Abstreifermesser konnen die aus der Matrize austretenden Agglomeratstrange abgeschnitten 
werden. Die geschnittenen oder ungeschnittenen zyiinderfOrmigen Agglomerate konnen anschlieBend in einem Run- 
dungsaggregat zu Granulaten gerundet werden. Ein Produktwechsel ist im allgemeinen mit nur geringem Aufvvand ver- 
30 bunden, da die Ware Trennung von Formgebung des Einsatzmaterials und Antrieb der Ringmatrizenpresse eine * 
schnelle und grundliche Reinigung eriaubt. 

Extruder erzeugen sehr homogene und hochverdichtete Agglomeratstrange. Extruder erfordern aber eine sehr '^''^ 
genaue Einstellung der Feuchte und der Knetzeit des pulverformigen Feststoffes. Typisch sind zuiassige Toleranzen fur > :f"t? 

die Feuchte des Einsatzmaterials von nur 1 bis 2 %. Die Investitionskosten fur Extruder sind hoch. • t 

35 Wie enwahnt, kommt es in vielen technischen Anwendungsfallen darauf an. Granulate mit moglichst guter Bruch- 
festtgkeit und geringem Abrieb bei gleichzeitig guter Redispergierbarkeit zu erzeugen. 

Diese Forderungen sind einander widersprechend und konnen mit den bekannten Agglomerations- bzw. Granula- 
tionsverfahren nicht immer vollstandig erfullt werden. 

Es ist daher Aufgabe der vorliegenden Erfindung, kugelformige RuB-Granulate mit einem sehr engen Durchmes- 
40 serspektrum zur Verfugung zu stellen, die bezuglich Bruchfestigkeit. Abrieb und Redispergierbarkeit optimiert sind. 

Die erfindungsgemSBen RuB-Granulate sind erhaitlich durch ein Verfahren zur Herstellung kugelfOrmiger Granu- 
late aus pulverformigen RuBen, wobei die RuBe unter Zugabe eines Befeuchtungsmittels, und gegebenenfalls eines 
Bindemittels sowie weiterer Additive, in einem Mischer unter Vermischen gleichmaBig durchfeuchtet und anschlieBend 
die durchfeuchtete Mischung mit einer Ringmatrizenpresse. die einen einstellbaren Schlupf zwischen Ringmatrize und 
45 PreBwaIze aufweist. zu zylinderfOrmigen Strangen verpreBt. und danach die Strange in einem Rundungsaggregat mit 
Riffelscheibe zu kugelfOrmigen Granulaten gerundet werden. Die eingesetzte Ringmatrizenpresse weist PreBkanaie 
mit einem Langen- zu Durchmesserverhaitnis von 1 : 1 bis 10 : 1 und einen Walzenspalt zwischen Ringmatrize und 
PreBwaIze von 0,05 bis 2 mm auf. 

Es wurde gefunden. daB bei geeigneter Aufbereitung der pulverformigen RuBe durch Anfeuchten und Mischen mit 
50 einem Mischer sowie nachfolgendem Verpressen in einer geeignet dimensionierten Ringmatrizenpresse und Verrun- 
den mit einem Rundungsaggregat mit Riffelscheibe kugelformige RuB-Granulate erzeugt werden kannen, die eine sehr 
enge Verteilungskurve der Korndurchmesser (KorngrdBenverteilung) aufweisen. 

Der mittlere Korndurchmesser der Granalien wird wesentlich durch den Durchmesser der PreBkanaie der Matrize 
festgelegt und kann daher leicht durch Austausch der Matrize geandert werden. 
55 Die KorngrdBenverteilung der fertigen RuB-Granulate kann mit Hilfe einer Siebanalyse ermittelt werden. Die Sieb- 
analyse liefert eine Summenverteilungskurve fur die Korndurchmesser, aus der der mittlere Korndurchmesser abgele- 
sen werden kann. Er ist definiert als derjenige Durchmessenwert, bei dem die Summenverteilungskurve den Wert 50 
% annimmt, d. h. 50 Gew.-% der Granalien weisen einen Durchmesser auf. der kleiner als der mittlere Durchmesser ist. 

Bei den erfindungsgemaBen RuBen liegen 80 Gew.-% der Granalien in einem Durchmesserintervall, dessen Breite 
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weniger als 60 % des mittleren Korndurchmessers betr^gt. Die Korngr63en-Verteilungskurven sind nicht notwendiger- 
weise symmetrisch zum mittleren Korndurchmesser, sondern konnen mehr oder weniger groRe Asymmetrien aufwei- 
sen. 

Die aus der Ringmatrizenpresse austretenden AgglomeratstrSnge brauchen nicht mit Hilfe eines Abstreifermes- 
5 sers abgeiangt werden. Vielmehr dienen die Nahtstellen zwischen den Teilagglomeraten als Sollbruchstellen, die zu 
einem Zerbrechen der Agglomeratstrange inn Rundungsaggregat in innmer gleich groBe Teilagglomerate fiihren. Vor- 
aussetzung dafur ist allerdings. da3 der Feuchtegehalt des Einsatzmaterials und die Dimensionlerung der Ringmatri- 
zenpresse geeignet gewdhit werden. 

Unter dem Feuchtegehalt wird im Rahmen dieser Erf indung der Gewichtsanteil des Befeuchtungsmlttels. bezogen 
10 auf das Gesamtgewicht des angefeuchteten Einsatzmaterials, verstanden. Der optimale Feuchtegehalt fur das 
beschriebene Granulationsverfahren liegt urn bis zu 20 % unter dem optimalen Feuchtegehalt von herkommlichen Gra- 
nulationsverfahren. Dies kann im Einzelfall erhebliche Energieeinsparungen beim Trocknen des Granulats mit sich brin- 
gen. 

Der optimale Feuchtegehalt hSngt vom Porenvolumen und der Struktur des verwendeten PulverruBes ab. Er kann 
15 mit wenigen Vorversuchen ermittelt werden. Die hierfur notwendigen Techniken sind dem Fachmann bekannt. 

Neben den Befeuchtungs- und Bindemittein konnen den pulverfdrmigen RuBen vor dem Granulationsvorgang 
noch weitere Additive bis zu einem Gewichtsanteil von etwa 20 % am Gesamtgewicht der Mischung zugefugt werden. 
Bei diesen Additiven kann es sich zum Beispiel um Hydrophobierungsmittel handeln. 

Das beschriebene Verfahren laBt sich besonders vorteilhaft fur die Herstellung von kugelfOrmigen RuBGranulaten 
20 mit Durchmessern von 0,5 bis 4 mm einsetzen. 

Wegen der hohen Spharizitat weisen die erzeugten RuB-Granalien im allgemeinen ein gutes FlieBverhalten auf. 
Da eine Granalie jeweils nur aus einem Teilagglomerat gebildet wird, sind die Granalien in sich homogen. Uberdies sind 
die PreBdrucke uber die gesamte Walzenbreite der Ringmatrizenpresse sehr gleichmdBig. was zu entsprechend 
gleichmaBig verdichteten Agglomeratstrangen fuhrt. Dies hat eine konstante Dichte aller RuB-Granatien zur Folge. Ihre 
25 Redispergierbarkeit ist im allgemeinen sehr gut. 

Obwohl das Granulationsverfahren auf viele pulverf6rmige Feststoffe anwendbar ist. liegt sein bevorzugtes Ein- 
satzgebiet auf dem Gebiet der Granulation von RuBen verschiedener Qualitaten. Das Verfahren laBt sich gleicherma- 
Ben gut fur die Granulation von GummiruBen als auch von PigmentruBen anwenden. GummiruBe weisen im 
allgemeinen eine DBP-Absorption zwischen 60 und 140 ml/100 g (MeBvorschrift nach DIN 53601), eine Jodadsorption 
30 unter 1 50 mg/g (MeBvorschrift nach DIN 53582) und eine Stampfdichte zwischen 400 und 550 g/l (MeBvorschrift nach 
DIN 787/1 1 ) auf, wahrend PigmentruBe durch eine DBP-Absorption zwischen 40 und 450 ml/1 00 g, eine Jodadsorption 
zwischen 30 und 1200 mg/g und eine Stampfdichte zwischen 150 und 500 g/l charakterisiert sind. 

Die Gruppe der PigmentruBe umfaBt auch die sogenannten LeitfShigkeitsruBe, die sich durch besonders hohe 
Struktur und OberflSche auszeichnen, was in den auBergewohnlich hohen Werten fur DBP-Absorption und Jodadsorp- 
35 tion zum Ausdruck kommt. 

So weist zum Beispiel der SpezialleitfahigkeitsruB Printex XE2 (Markenname der Degussa) eine DBP-Absorption 
von 380 ml/100 g und eine Jodadsorption von 1075 ml/g auf. 

Diese LeitfShigkeitsruBe waren bisher einer Granulation nur schwer zuganglich und kommen daher uberwiegend 
in Pulverform in den Handel. Es hat sich nun gezeigt, daB das beschriebene Granulationsverfahren in der Lage ist, 
40 auch diese RuBe zu granulieren. 

Vorteilhaft gegenuber bekannten NaB-Granulationsverfahren far RuBe ist die Tatsache, daB nur sehr wenig Binde- 
mittel den RuBen zugesetzt werden muB. WShrend konventionelle Granulationsverfahren einen Bindemittelgehalt der 
fertigen Granulate von 0,5 bis 3 Gew.-% erfordern, kommt das beschriebene Verfahren mit Bindemittelgehalten unter 
1 , bevorzugt unter 0,5 Gew.-% aus. Als Bindemittel kommen beispielsweise Melasse oder Ligninsulfonat zum Einsatz, 
45 die auch bei den konventionellen Granulationsverfahren verwendet werden. Fur Anwendungsfaile, in denen die Binde- 
mittel storend wirken, kann auch v6llig bindemittelfrei granuliert werden. 

Die EinzelperlhSrte der RuB-Granalien nach DIN 53603 liegt auch bei Abwesenheit von Bindemittein im Bereich 
zwischen 10 und 50 cN und der nach DIN 53583 ermittelte Anrieb betrSgt weniger als 3 Gew.-%. 

Bei Granulation von GummiruBen wie zum Beispiel N326. N539, N550, N660 und N683 (Bezeichnungen nach 
50 ASTM) liegen die erzielbaren Stampfdichten zwischen 400 und 550 g/l. insbesondere zwischen 400 und 500 g/l. Die 
DispergierhSrte dieser RuBe. bestimmt nach DIN 53775, Teil 7, betragt weniger als 5 %. Die so granulierten RuBe las- 
sen sich somit hervorragend redispergieren. 

Ein besonderer Vorteil des Granulationsverfahrens besteht darin, daB der Granulationsvorgang SuBerst schonend 
abiauft. Struktur und spezif ische OberflSche der PulverruBe, gemessen durch ihre DBP-Absorption und Jodadsorption 
55 werden durch die Granulation nur um hOchstens 5 % abgebaut. Diese Eigenschaft ist besonders bei RuBen mit hoher 
Struktur vorteilhaft. 

In den folgenden Beispielen wurde fur die erfindungsgemSBen RuB-Granulate eine Ringmatrizenpresse mit PreB- 
kanaldurchmessern von 1 mm und einem l/d Langen- zu Durchmesserverhaitnis von 5 sowie einem Walzenspalt von 
0,2 mm eingesetzt. Der Schlupf war in alien Fallen gleich Null. 
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Figur 1 zeigt die aus Siebanalysen gewonnenen Summenverteitungskurven von drei Granulaten eines Gummiru- 
3es N550 (nach ASTM) sowie die Verteilungskurve eines granulierten Leitfahigkeitsru3es (Printex XE2, Degussa). 
Kurve a istdie Verteilungskurve eines gemaBder Erlindung gewonnenen Granulats. Die Granulate zu den Verteilungs- 
kurven b und c wurden durch konventionelle Aufbauagglomeration mit einem Stachelwellenmischer (Kurve b) bzw. 
5 einem Rlugscharmischer (Kurve c) hergestellt. Kurve d ist die Verteilungskurve fur den erf indungsgemSB granulierten 
LeitfahigkeitsruB, 



Beispiel 1 : Granulierung von GummiruBen N550 und N660 



10 RuBe werden in vielen technischen Gummiartikeln als strukturelle Verstarker eingesetzt. Fur eine leichte Handhab- 
barkeit und Verarbeitbarkeit ist es einerseits notwendig, die RuBe fur den Transport und die Einarbeitung zum Beispiel 
in Kautschukzu mdglichst abriebfesten und harten Agglomeraten zu verformen. die sich jedoch andererseits sehr leicht 
dispergieren lassen sollen. Die die Verarbeitbarkeit der RuBe betreffenden Spezifikationswerte haben typischerweise 
folgende Werte: 



15 



20 



Mlttlerer Korndurchmesser: 0,5 bis 2 mm 

KorngroBenverteilung: moglichst geringe Bandbreite 

Dispergierharte: < 10 % (nach DIN 53775. Teil 7) 

Abrieb: < 5 % (nach DIN 53583) 



Wie das folgende Beispiel zeigt, ist das beschriebene Granulationsverfahren in hervorragender Weise geeignet, 
RuB-Granulate mit Eigenschaften herzustellen, die einen optimalen KompromiB zwischen den sich widersprechenden 
Praxis-Anforderungen darstelien. 

Zur Granulierung von RuB N550 (nach ASTM) wurde er mit Wasser auf einen Feuchtegehalt von 43 % angefeuch- 
25 tet (entsprechend 754 g Wasser auf 1 kg RuB) und in einem Mischer grundlich vermischt. Die Zugabe von Wasser ist 
notwendig, um einerseits die erforderlichen PreBkrafte zu reduzieren und urn andererseits die Haftkrafte zwischen den 
Partikein zu aktivieren. 

Die erforderliche Mischzeit betragt im Mittel ca. 4 Minuten. Aufgrund der schnellaufenden Mischwerkzeuge f indet 
eine intensive Mischung ohne Agglomeratbildung statt. ^' 

30 Der angefeuchtete RuB wurde anschtieBend mit einer Ringmatrizenpresse bei einer Drehzahl der Ringmatrize von 

630 min'^ und einem spezifischen Mengendurchsatz von 5,5 kg • s*^ • m'^ (der spezifische Mengendurchsatz ist hier 
gleich der Masse des verpreBten Pulvermaterials pro Kanalfiache und Zeiteinheit) verpreBt. Die Agglomeratstrange 
von etwa 1 bis 10 mm Lange wurden dann in einem Rundungsaggregat mit Riffelscheibe bei einer Drehzahl: von 900 
mln*^ fur die Dauer von 10 Minuten verrundet. 

35 Nach Trocknung der RuB-Granulate bei 150 bis 250° C bis auf eine Restfeuchte von weniger als 1 % wurden sie 
anwendungstechnischen Prufungen unterworfen. 93 % der so erhaltenen Granalien hatten einen Durchmesser zwi- 
schen 0,7 und 1 ,4 mm. Die weiteren anwendungstechnischen Eigenschaften sind aus Tabelle 1 zu entnehmen. 



Vergleichsbeispiel 1a und 1b 

40 

Zum Vergleich der erf indungsgemaBen RuB-Granulate mit bekannten RuB-Granulaten wurde der RuB N550 in Pul- 
verform mit zwei konventionellen Verfahren granuliert. Es handelte sich dabei um die Granulation in einem Mischer mit 
Stachelwelle und in einem Rlugscharmischer. Die Ergebnisse dieser Granulationsversuche sind in Tabelle 1 mit denen 
nach Beispiel 1 verglichen. 

45 Wie Tabelle 1 zeigt, weistdas erfindungsgemaBe RuB-Granulat Kugein mit einer sehr engen KorngroBenverteilung 
auf. 

Der Abrieb liegt innerhalb der Spezifikation und wird nur vom Vergleichsbeispiel la unterboten. bei dem der RuB 
N550 mit 1 %.Ligninsulfonat als Bindemittel granuliert wurde. Vergleichsbeispiel lb ohne Bindemittel weist einen hohen 
Abrieb auf. Die Dispergierharte der erf indungsgemaBen RuBkugeIn ist aufgrund der engen Kornverteilung und Homo- 
50 genltat sehr gering. 

Bei den Vergleichsbeispielen muBte ein hoherer Wassergehalt eingesetzt werden, um zufriedenstellende Granula- 
tionsergebnisse zu erhalten. Dies hat beim nachfolgenden Trocknungsvorgang einen hOheren Energieverbrauch zur 
Folge. 
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Tabelle 1 





Vergleich verschiedener RuB-Granulate 


5 




Beispiel 1 


Vergleichsbeispiel la 


Vergleichsbeispiel lb 




Verfahren 


Ringmatrizenpresse 


Stachelwelle 


Pflugschar 




Feuchte 


43% 


45% 


52% 


W 


Bindemittel 




1 % Ligninsulf. 






Kornspekturm 


93 % zwischen 0,7 - 1,4 mm 


47 % zwischen 0,7 - 1 ,4 mm 


75 % zwischen 0.7 - 1,4 mm 




Abrieb 


0.6 % 


0.4 % 


3.6 % 



15 



Beispiel 2 : 

20 In einer zweiten Versuchsserie wurden die RuRe N550, N660 und ein Leitfahigkeitsru3 (Printex XE2 von Degussa) 

granuliert. Fur diese Versuchsserie wurde eine Matrize mit PreBkanaldurchmessern von 1 ,4 mm und PreBkanaliangen 
von 3,6 mm gewShlt. Der Walzenspalt betrug wie bei Beispiel 1 0,2 mm. 

Die RuRe N550 urxi N660 wurden jeweils mit der Ringmatrizenpresse, mit einer Stachelwelle und mit einem Pf lug- 
scharmischer granuliert und die damit erhaltenen Granulate bezuglich EinzelperlhSrte, Abrieb, FarbstSrke und Disper- 
25 gierharte miteinander verglichen. 

Der Leitfahigkeitsru3 konnte nur mit der Ringmatrizenpresse granuliert werden. Granulierversuche mit Stachel- 
welle und Pf tugscharmischer lieferten keine brauchbaren Granulate. 

Bei den konventionellen Granulationsverfahren mit Stachelwelle und Pflugscharmischer wurden jeweils 1 Gew.-% 
Ligninsulfonat als Bindemittel zugegeben. Bei Verwendung der Ringmatrizenpresse konnte ohne Bindemittelzusatz 
30 gearbeitet werden. Die Ergebnisse dieser Messungen sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 
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Tabelie 2 



5 


Vergleich von EinzelperlhSrte, Abrieb. Farbstarke und Dispergierh^rte von RuRgranu- 
laten aus den RuRen N550. N660 und einem Leitfahigkeitsruf3, die nach 3 verschiede- 
nen Verfahren granuliert wurden. 






N550 


N660 


LeitfahigkeitsruR 


10 


Einzelperlharte [cN] 
(nach DIN 53603) 










mit Ringmatrizenpresse 


20 


11 


23 




mit Stachelwelle 


30 


45 


- 




mit Pflugschar 


30 


45 


- 


15 


Abrieb [%] (nach DIN 
53583) 










mit Ringmatrizenpresse 


1.5 


0.8 


0.2 


20 


mit Stachelwelle 


1.9 


1.9 


- 




mit Pflugschar 


2.2 


2 


- 




Farbstarke kalt [%] (nach 
DIN 53775) 








25 


mit Ringmatrizenpresse 


100 


115 


yb 




mit Stachelwelle 


100 


100 






mit Pflugschar 


95 


90 




30 


Dispergierharte [%] 
(nach DIN 53775) 










Pulver 






26 




mit Ringmatrizenpresse 


2 


3 


23 


35 


mit Stachelwelle 


3.5 


12 




mit Pflugschar 


1.0 


15 





40 Die Granulation mit Ringmatrizenpresse und nachgeschalteter Verrundung mit einer Rtffelscheibe liefert die erfin- 
dungsgemafJen RuBe. Sie weisen wegen des fehlenden Bindemittels eine geringere - jedoch immer noch ausrei- 
chende - Einzelperlharte als die konventionellen RuB-Granulate auf. sind aber bezuglich Abrieb und Dispergierharte 
den konventionellen Granulaten uberlegen. 

Die nach DIN 53775 bestimmte FarbstSrke. (kalt) wurde bei Walzentemperaturen von 75^ C gemessen. Die in 

45 Tabelie 2 angegebenen Werte sind Relativwerte. bezogen auf die Farbstarke. die mit dem mit der Stachelwelle granu- 
lierten Granulat erhalten wurden. multipliziert mit 100. Im Falle des LeitfahigkeitsruBes wurde als BezugsgroBe die 
Farbstarke gewahit, die mit dem LeitfahigkeitsruB in Pulverform erhalten wurde. 

Es ist uberraschend. daB die erfindungsgemaBen RuBe einen geringeren Abrieb aufweisen als die konventionell 
granulierten RuBe, obwohl auf die Zugabe eines Bindemittels verzichtet wurde. Dieser Befund ist wahrscheinlich durch 

50 die gute Kugelform und einheitliche Verdichtung dieser Granulate zu erWaren, die trotz geringerer Einzelperlharte zu 
einem geringeren Abrieb fuhrt. 

Das Granulat des LeitfahigkeitsruBes wurde auch bezuglich seiner KorngroBenverteilung untersucht. Die entspre- 
chende Summenverteilungskurve ist in Figur 1 dargestellt. 

Aus den Kornverteilungskurven von Figur 1 wurden fur die vier in den Beispielen 1 und 2 sowie in den Vergleichs- 

55 beispielen 1 a und 1 b hergestellten Granulate jeweils der mittlere Korndurchmesser sowie das 80 %-Durchmesserinter- 
vall bestimmt, welches 80 Gew.-% der jeweiligen Granalien umfaBt. Die Ergebnisse sind in Tabelie 3 aufgefuhrt. Das 
80 %-lntervall wurde aus den Durchmessern der Verteilungskurven fur die Summenwerte von 10 und 90 % ermittelt. 
Es ist in Tabelie 3 in Prozent des mittleren Korndurchmessers angegeben. Man erkennt aus dieser Tabelie. daB die 
erfindungsgemaBen Granulate eine deutlich engere KorngrSBenverteilung aufweisen als die Vergleichsgranutate. Ins- 
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besondere besitzen die erfindungsgemaBen Granulate einen wesentlich geringeren Feinanteil. Bei dem Granulat des 
LeitfahigkeitsruBes nach Beispief 2 ist der EirrfluB des grOBeren PreBkanal-Durchmessers auf den sich ergebenden 
mittleren Korndurchmesser zu erkennen. 



Tabelle 3 





mittlerer Korndurchmes- 
ser [mm] 


80 %-Durchmesserlnter- 
vall in Prozent des mittle- 
ren Durchmessers 


Beispiel 1 RuB N550 nach Erfindung 


1.14 


43% 


V-Beispiel la RuB N550 mit Stachelwelle 


1.16 


150% 


V-Beispiel 1b RuB N550 mit Pflugschar 


1.12 


84% 


Beispiel 2 LeitfahigkeitsruB nach Erfindung 


1.37 


59% 



Patentanspruche 

1. RuB-Granulat enthaltend RuB und gegebenenfalls Bindemittel und weitere Additive, welches folgende physika- 
lisch-chemischen Kenndaten aufweist: 

a) einen mittleren Durchmesser der Granalien zwischen 0.5 und 4 mm. 

b) ein Durchmesserintervall, welches 80 Gew.-% der Granalien umfaBt und dessen Breite weniger als 60 % 
des mittleren Korndurchmessers betragt, 

c) einen Gehalt an Bindemittein von weniger als 1 Gew.-%. bevorzugt weniger als 0,5 Gew.-%, 

d) eine EinzelperlhSrte der Granalien zwischen 10 und 50 cN und 

e) einen Abrieb von weniger als 3 Gew.-%, insbesondere weniger als 1 Gew.-%. 

2. RuB-Granulat nach Anspruch 1 aus GummiruBen, welche in Pulverform folgende Eigenschaften aufweisen: 

a) eine DBP-Absorption zwischen 60 und 140 ml/100 g 

b) einen Jodadsorption unter 1 50 mg/g und 

c) eine Stampfdichte zwischen 400 und 550 g/l, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Granulat eine Stampfdichte zwischen 400 und 550 g/l, insbesondere 400 und 500 g/l aufweist, eine Dis- 
pergierhSrte von weniger als 5 % besitzt und daB DBP-Zahl und Jodadsorption des Granulats hochstens 5 % 
gegenuber den Werten der Pulverform vermindert sind. 

3. RuB-Granulat nach Anspruch 1 aus PigmentruBen, welche in Pulverform folgende Eigenschaften aufweisen: 

a) eine DBP-Absorption zwischen 40 und 450 ml/100 g 

b) eine Jodadsorption zwischen 30 und 1 200 mg/g und 

c) eine Stampfdichte zwischen 150 und 500 g/l, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Granulat eine Stampfdichte zwischen 180 und 550 g/l aufweist und daB DBP-Zahl und Jodadsorption des 
Granulats nur um hdchstens 5 % gegenuber den Werten der Pulverform vermindert sind. 
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♦ — Kurve a: RuB N550 
Beispiel 1 

•—Kurve b: RuB N550 

Vergleichsbei spiel la 

Tk— Kurve c: Rufi N550 

Vergleichsbei spiel lb 

— Kurve d: Leitf ahigkeitsruB 
Beispiel 2 



Figur 1 
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(54) Russ-Granulate 

(57) Die Erfindung betrifft aus pulverfdrmigen 
RuBen erhaitliche kugelformige Ru3-Granulate. Die 
Ru3-Granulate werden dadurch erhalten, daB die pul- 
verformigen Ru6e gegebenenfalls zusammen mit fur 
die Verpressung von RuBen ubiichen Bindemittein, 
Gleitmitteln und Plastifizieren durch Zugabe einer ent- 
sprechenden Flussigkeitsmenge und Vermischen in 
einem Mischer gleichmaBig durchfeuchtet, mit einer 
Ringmatrtzenpresse zu zyltnderfdrmigen Agglomerat- 
str^ngen verpreBt und anschlieBend in einem Run- 
dungsaggregat mit Riffelscheibe verrundet werden. Die 
nach diesem Verfahren granulierten RuBe weisen ein 
sehr enges KorngrOBenspektrum auf und zeichnen sich 
je nach Verfahrensfuhrung durch gute FlieBfahigkeit 
und gute Dispergierbarkeit aus. 



Suimaenverteilung [Gew--%] 
100 




Partlkeldurchmasser [mm] 



-Kurve a: Rufi M550 
Belsplel 1 

-Kurve b: RuB NS50 
Vergleicli3bol3plel la 

-"Kurve c: Rufi N550 
Verglelchsbeispiel Lb 

-Kurve d: Leitf^lg)(eicsrua 
Beispiel 2 
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